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RESUMO

O uso de ceramicas estruturais é limitado por sua fratura fragil. Compositos de matriz ceramica
(CMCs) sdo materiais que possuem reforgos estruturais que atuam aumentando a energia necessaria para que
o material se frature. O presente artigo apresenta uma alternativa para a producdo de CMCs em que matriz e
fibras sdo constituidas de alumina. Os mecanismos responsaveis pelo aumento da tenacidade ocorrem devido
a uma interfase porosa entre matriz e fibras.

Palavras chaves: Compositos de matriz ceramica, interface fibra-matriz, ponteamento de trincas.

Weak interfaces in alumina/alumina CMCs
ABSTRACT

The use of structural ceramics is limited by their brittle fracture behavior. Ceramic matrix
composites (CMCs) are materials with structural reinforcements which increase the necessary energy to
fracture the material. This paper presents an alternative to produce CMCs possessing matrix and fibers that
are made with alumina. The toughening mechanisms occur due to the existence of a porous interface between
the matrix and the fibers.

Keywords: Ceramic matrix composites, fiber-matrix interface, crack bridging.

1 INTRODUCAO

Compositos de matriz ceramica reforcados por fibras sdo materiais desenvolvidos para contornar a
fragilidade e a baixa confiabilidade das ceramicas monoliticas. As fibras conferem uma maior tolerancia ao
dano, tornando esses compdsitos aptos a aplicagdes extremas em que sejam requisitadas altas temperaturas de
operacéo, baixa densidade, resisténcia a corrosdo e tolerancia adequada ao dano [1-10].

A natureza da interacdo entre matriz e fibras € fundamental para os mecanismos de tenacificagao
responsaveis pelo aumento na resisténcia mecanica dos CMCs. Interfaces fortes tornam as fibras susceptiveis
a propagacdo das trincas durante a fratura da matriz. Interfaces fracas favorecem a integridade das fibras.
Portanto, os compositos mantém alguma resisténcia mecanica mesmo com a fratura da matriz, gragas aos
mecanismos de tenacificagdo como deflexéo da trinca (crack deflection) e arrancamento (pull out) da fibra.

O objetivo do presente artigo é testar a eficiéncia de uma alternativa para a producdo de CMCs
alumina/alumina, na qual a porosidade proxima as fibras seja responsavel por garantir uma interface fraca
capaz de permitir a ocorréncia dos mecanismos de tenacificacéo.

2 CONSIDERACOES TEORICAS

A tenacidade nos materiais ceramicos é afetada pela microestrutura e pelo caminho que a trinca se
propaga pelo material. O caminho de propagacdo das trincas determina a superficie de fratura gerada, que
influéncia a energia absorvida durante a fratura. Para um material de mesma composicédo e livre de defeitos,
monocristais e vidros possuem uma tenacidade & fratura menor quando comparados aos policristais. 1sso
pode ser explicado pela maior area de superficie criada na fratura intergranular nos materiais policristalinos

[11].
O mecanismo de deflexdo de trincas, apesar de ndo contribuir significativamente para o resultado
quantitativo da absorcdo de energia durante a fratura, permite que as estruturas responsaveis pelo reforco
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sejam preservadas durante a fratura da matriz. E a eficiéncia em manter as estruturas de reforgo que garante
uma resisténcia durante a fratura dos CMCs.

As condicBes para ocorréncia da deflexdo de trincas podem ser descritas pelo diagrama de He e
Hutchinson (Figura 1) [12]. Nesta representacdo, os materiais da fibra e da matriz sdo relacionados em
funcdo do pardmetro de Dunders (o), Equacdo 1, e da razédo entre as tenacidades a fratura da interface (I';) e
da fibra (I'y).

o= Ef — Em
Ef + Em 1)

onde Ef e Em sdo 0 médulo de elasticidade da fibra e da matriz, respectivamente.

A regido acima da curva corresponde a penetracdo da trinca na fibra, ndo havendo, portanto,
tenacificacdo do material. A regido abaixo da curva corresponde a deflexdo da trinca em torno da fibra,
levando ao aumento de tenacidade do material.
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Figura 1: Ocorréncia da deflex@o de trinca de acordo com He e Hutchinson [12].

Os trabalhos de He e Hutchinson [12] foram baseados na utilizagdo de um material para as fibras e
outro material para a matriz. Para um modelo em que matriz e fibras sejam constituidas do mesmo material,
algumas caracteristicas como porosidade sdo cruciais para a possivel ocorréncia da deflexdo [13].
Considerando um CMC alumina/alumina, pode-se controlar a deflexdo de trinca pela porosidade da matriz,
tendo em vista a influéncia da porosidade no moédulo elastico e na tenacidade a fratura da alumina.
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Figura 2: Reducdo do mddulo elastico pelo aumento da porosidade [14].
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O mddulo de elasticidade esta relacionado com a separacdo uniforme entre os atomos de um
material [14]. O aumento da porosidade representa um menor nimero de atomos para que haja essa
separac¢do. Portanto, quanto maior a porosidade, menor a elasticidade. A Figura 2 representa uma descricéo
da variacdo do médulo de elasticidade fracional em funcdo do volume de poros para corpos de alumina.

A tenacidade a fratura corresponde a capacidade de um material de resistir a propagacéo de trincas
quando é submetido a uma carga. Poros representam vazios no interior da matéria que exercem menor
resisténcia a propagacdo quando comparados com o material denso. Portanto, quando maior a porosidade
menor a tenacidade a fratura. A Figura 3 apresenta um comportamento tipico da tenacidade a fratura com o
aumento da porosidade para a alumina [15].
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Figura 3: Comportamento da tenacidade a fratura com o aumento da porosidade [15].
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Figura 4: Diagrama de He e Hutchinson [12] adaptado para alumina porosa.
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Considerando um composito alumina/alumina em que as fibras possuem porosidade baixa o
suficiente para ser desconsiderada e usando as relagdes entre porosidade, modulo elastico e K¢ [14, 15],
pode-se adaptar o diagrama de He e Hutchinson (Figura 4) [12] para descrever o comportamento da deflexdo
de trinca por porosidade para um mesmo material (alumina).

A porosidade se refere a uma Unica regido do composito (interface), ja que as fibras podem ser
consideradas densas (ndo porosas). Neste caso, nota-se que o comportamento de deflexdo de trinca pode ser
esperado para uma porosidade da interface maior que 30%.

Com o intuito de evidenciar essa teoria a respeito da deflexdo de trincas em CMCs e comprovar a
possibilidade da deflexdo controlando apenas a porosidade da interface préxima as fibras, foram
confeccionados corpos-de-prova para que nas superficies de fratura possam ser observados os mecanismos
correspondentes de tenacificagéo.

3 MATERIAIS E METODOS

Os corpos de prova foram compostos de alumina com trés caracteristicas diferentes,
correspondentes a fibras, matriz e interface. Foram utilizadas fibras de alumina alfa (Figura 5) de alta pureza
(Nextel 610, 3M, >99% Al,O;) para evitar a formacgdo de fases secundarias em altas temperaturas.

16kvV  X1,800 10pm

Figura 6: Micrografia (MEV) das fibras recobertas antes da sinterizaco: (a) vista superior; (b) vista axial.

As fibras foram recobertas (Figura 6) por dip coating em uma mistura de glicose e pé de alumina
calcinada (A2-G, Alcoa, dsg = 4 pm). Como matriz foi usada uma alumina fina (Tamei Chemicals, dso = 0,2

pum).
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As fibras revestidas foram incorporadas na matriz de p6 de alumina. Corpos-de-prova (20x60x5
mm) foram entdo conformados por prensagem uniaxial a 120 MPa. Para o tratamento térmico, em forno ao
ar, usou-se uma taxa de aquecimento de 3°C/min, para facilitar a eliminacdo do material organico usado no
revestimento das fibras. Os corpos foram sinterizados a uma temperatura maxima de 1350°C por 1 h, e em
seguida deixados resfriar até temperatura ambiente sem ventilagdo forcada. Os corpos-de-prova sinterizados
foram fraturados de tal modo que as superficies de fratura fossem perpendiculares as fibras. As superficies
foram recobertas com ouro e foram observadas em um microscopio eletrénico de varredura (MEV, Jeol JSM-
6390LV).

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Apos a sinterizagdo observou-se uma diferenca na densificacdo entre interface e matriz (Figuras 8 e
9), que esta diretamente ligada a porosidade final destas regifes. Esta diferenca é resultado da escolha de
tamanho de particula usado para o recobrimento das fibras e para a matriz [16].

(a) | | (b)

Figura 8: Interface porosa entre fibras e matriz; (a) aumento de 400x; b) aumento de 330x.

A densidade ap6s o mesmo ciclo de sinterizacdo foi medida para cada um dos tamanhos de
particula. A porosidade relativa foi estimada em relacdo a densidade teorica da alumina (3,96 g/cm3 [17]) e
ao valor da densidade apds a sinterizagdo em cada uma das regides. Para a matriz foi medida uma porosidade
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de 0,25% e para a interface uma valor de 50%, que corresponde a regido onde é esperada a deflexdo de
trinca, conforme Figura 4.

O objetivo de se ter uma regido de maior porosidade no interior da matriz é criar uma regido de
menor energia necessaria para a propagacao das trincas. Essa regido deve ser suficientemente pequena para
preservar a resisténcia da matriz e disposta de tal maneira a ser um caminho energeticamente favoravel em
relacdo & propagacéo das trincas pelas fibras. Essas duas condi¢des séo alcangadas com o recobrimento das
fibras, pois a porosidade fica restrita apenas ao redor das fibras. Pode-se observar a interface porosa ap6s a
sinterizagdo na Figura 8.

Na Figura 9 observa-se 0 mecanismo de tenacificacdo por arrancamento (pull out) [18], que consiste
no descolamento das fibras durante a fratura. A ocorréncia de tal fendmeno garante o papel das fibras como
reforgo estrutural no compdsito.

(b)

Figura 9: Fibras arrancadas da matriz: (a) visdo ampla; (b) detalhe.

A tenacificacdo dos materiais ceramicos se da através de estruturas que absorvem energia durante a
fratura. Para a proposta deste CMC com interface porosa ser viavel, a fratura tem que acontecer nos seguintes
passos [19]: a trinca inicia sua propagacdo na superficie do compdsito; a trinca é defletida ao se aproximar
das fibras através da interface porosa; a preservacdo das fibras aumenta a energia necessaria para a trinca
continuar a propagacdo; a energia € consumida no descolamento da interface com a matriz; finalmente, a
fibra se rompe.

5 CONCLUSOES

O presente trabalho é uma abordagem inicial que apresenta uma alternativa para a producéo de
CMCs alumina/alumina. Uma interface porosa foi empregada para preservar as fibras durante a fratura da
matriz. Comprovou-se a viabilidade em se produzir essa interface através do recobrimento das fibras com
alumina de tamanho de particula maior que o utilizado na matriz. Desse modo, foi obtido um valor preliminar
de porosidade necessaria para que ocorra a deflexao das trincas.

Através de analise microscopica da superficie de fratura, constatou-se a ocorréncia de pull out, que
corresponde ao arrancamento das fibras da interface. A eficiéncia das interfaces porosas para a tenacificagao
de CMCs deve, no entanto, ser comprovada em analises complementares na sequéncia deste trabalho.

Além disso, a relagdo percentual de porosidade com a espessura da interface pode ser otimizada,
bem como a repetibilidade do recobrimento das fibras pode ser alcancada pela aplicagdo de um processo mais
bem controlado de dip coating. Por fim, as propriedades mecanicas dos compésitos com fibras devem ser
comparados a corpos de alumina monolitica.
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